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RESUMO
	 As	fibras	da	 semente	de	açaí	 foram	oriundas	
do	subproduto	da	obtenção	da	polpa	do	açaí,	na	região	
amazônica do Médio Solimões. Depois de lavadas e 
secas	ao	ar	livre,	as	fibras	foram	tratadas	com	NaOH	
à 10, 20 e 30%, numa temperatura de 50º C, durante 3 
horas.	A	fibra	in	natura	e	mercerizada	foram	analisadas	
por:	 difração	de	 raios	X	 (DRX),	 tempo	de	 relaxação	
spin-rede	do	núcleo	de	hidrogênio	(com	constante	de	










uma	 degradação	 em	 duas	 fases;	 a	 primeira	 referente	
à	degradação	da	hemicelulose	e	a	segunda	referente	à	
degradação	de	lignina	e	total	degradação	da	celulose.	
Quando	 a	 fibra	 mercerizada	 é	 analisada,	 observa-se	
apenas	 uma	 etapa	 de	 degradação,	 devido	 à	 remoção	
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de	lignina	e	hemicelulse.	É	importante	notar	que	não	
há	 uma	 diferença	 significativa	 tanto	 na	 temperatura	
quanto	 na	 porcentagem	 de	massa	 degradada,	 para	 o	
tratamento	 das	 fibras	 em	 diferentes	 porcentagens	 de	
NaOH,	mostrando	a	estabilidade	térmica	do	material	





the byproduct of obtaining the acai pulp, in the Ama-
zon	 region	 of	 the	 medium	 Solimões.	After	 washing	
and	dry	outdoors,	the	fibers	were	treated	with	NaOH	
at 10, 20:30%, at a temperature of 50 º C, for 3 hours. 
The	fiber	in	Natura	and	Mercerizada	were	analyzed	by:	
X-ray	diffraction	 (DRX),	Spin	 time-net	of	 the	hydro	
gen	nucleus	(with	time-T1H)	and	thermally	by	Analy-
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of cellulose and an amorphous fraction of lignin and 
hemicellulose, among or minority components such 
as water, sugars and terpenes. The amorphous fraction 
is fully extracted when using 20% NaOH. When the 
mercerisation is carried out at 30%, type II cellulose 
formation is verified. In relation to thermal analysis, 
the fiber in Natura shows a two-phase degradation; The 
first relates to the degradation of hemicellulose and the 
second referring to lignin degradation and total pulp 
degradation. When the Mercerizada fiber is analyzed, 
only one step of degradation is observed due to the 
removal of lignin and hemicelulse. It is important to 
note that there is not a significant difference in both the 
temperature and the percentage of degraded mass, for 
the treatment of fibres in different NaOH percentages, 
showing the thermal stability of the material remains 
even when the alkaline treatment is more Severe.
Keywords: Acai, Fibres, NMR
1. INTRODUÇÃO
 No final do século XX, a importância das fi-
bras naturais como reforço para produtos poliméricos 
aumentou significativamente, devido a fatores como 
alto preço das fibras sintéticas e à busca crescente por 
materiais de baixo custo e que sejam provenientes de 
fontes renováveis, possuam boas propriedades mecâ-
nicas e térmicas, e não causem danos ambientais. O 
uso de fibras naturais tem como principais vantagens: o 
baixo custo, atoxicidade, baixa densidade e suas vanta-
gens sobre as sintéticas incluem também aspectos eco-
lógicos e sociais, em razão da melhor reciclabilidade e 
biodegradabilidade e do aumento da qualidade de vida 
dos habitantes de regiões onde é realizado o cultivo.
 Um dos principais problemas quando as fibras 
naturais são utilizadas como reforço é sua fraca intera-
ção com a matriz polimérica.  Isto de deve à natureza 
hidrofóbica da estrutura da celulose. Para aumentar a 
adesão interfacial entre as fibras naturais e o polímero, 
várias estratégias têm sido propostas. A mercerização, 
ou tratamento alcalino, pressupõe a solubilzação de he-
micelulose e de lignina, além de alterar a cristalinida-
de da celulose. Esse tratamento aumenta a rugosidade 
da superfície da fibra e melhora a aderência mecânica 
com a matriz. Tratamentos alcalinos com KOH, LiOH 
e NaOH levam a um aumento da celulose amorfa, de-
vido ao enfraquecimento da ligação hidrogênio na es-
trutura molecular da celulose. 
 O açaí (Euterpe oleracea Mart.) é uma palmei-
ra da região norte do Brasil. A agroindústria do açaí 
é uma das cadeias produtivas importantes para o es-
tado do Pará. Estima-se hoje que somente na cidade 
de Belém são comercializados de 100.000 a 120.000 
toneladas de frutos de açaí por ano, e que sua indústria 
de processamento gera um excedente de cerca de 300 
toneladas por dia de lixo orgânico, principalmente de 
sementes, descartados em aterros sanitários e cursos 
d’água (MESQUITA, 2013). A utilização desses des-
cartes é feita principalmente para produção de energia, 
o que é ainda insuficiente. Outra opção seria a utiliza-
ção das fibras que recobrem a semente como reforço 
em compósitos polimérico. Porém, o conhecimento da 
sua morfologia dessa fibra está apenas começando.
 O objetivo deste trabalho foi investigar o efei-
to do processo de mercerização da fibra das sementes 
de açaí em diferentes concentrações de NaOH e verifi-
car a influência das diferentes condições do tratamento 
nas características estruturais e térmicas do material.
2. MATERIAIS E MÉTODOS
Material
 As fibras de semente de açaí foram obtidas do 
subproduto da extração doméstica de polpa do açaí, na 
cidade de Tefé, na região amazônica do Médio Soli-
mões. As sementes foram lavadas em água corrente e 
secas ao ar livre. A fibra proveniente da semente foi 
retirada manualmente, lavada em água destilada e seca 
em estufa à 50º C por 72 horas.
 A fibra mercerizada foi obtida por reação com 
NaOH a 10%, 20% e 30% (p/v), por 3 horas, à 50º C 
e lavada com água destilada até pH neutro. O material 
obtido foi seco em estufa por 48 horas a 50º C.
Caracterização
 As análises térmicas (TGA, DTG) foram rea-
lizadas no calorímetro modelo Q 500, da T.A. Instru-
ments, sob atmosfera inerte e aquecidos de 30 a 700º 
C, a uma taxa de 10º C/mim.
 A cristalinidade da fibra foi estudada por DR-
X, obtidas em um difratômetro Rigaku, modelo DMAX 
220, à temperatura ambiente, em 40 kV e 30mA, com 
emissão de radiação CuKα.
 Os valores de T1H foram obtidos em espec-
trômetro RESONANCE OXFORD-UK, modelo MA-
RAN ULTRA 23, de campo magnético de 23 MHz, 
empregando a técnica da inversão recuperação.
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do-se que suas cadeias se tornam mais homogêneas. 
Porém, quando seu valor de T1H é comparado com a 
fibra in natura, constata-se uma diminuição significa-
tiva no valor desse parâmetro (de 87 para 41ms). Isso 
pode ser originado pelo rompimento das ligações de 
hidrogênio, diminuindo seu grau de polimerização e 
sua cristalinidade, aumentando a mobilidade molecu-
lar da celulose. Já para a fibra tratada com NaOH 20%, 
observa-se o total desaparecimento do pico de hemi-
celulose e lignina, mostrando que essa concentração 
de álcali é eficiente para extração desses componentes. 
Porém, mais uma vez, há uma diminuição de T1H (38 
ms), mostrando que, quanto maior a concentração de 
álcali, menor a cristalinidade da celulose. Quando o 
tratamento com 30% de álcali é efetuado, observam-
-se duas alterações em relação ao tratamento a 20%: 
primeiro, há um alargamento do pico, mostrando que 
cadeias de diferentes tamanhos passam a ser formadas, 
porém, o valor de T1H aumenta (de 38 para 47ms). Isso 
pode ser devido à formação de celulose com diferentes 
tipos de cristalinidade. Dependendo do tratamento a 
que a celulose for submetida, há diferentes alterações 
na estrutura cristalina (polimorfismo). Quando um tra-
tamento alcalino é aplicado, a celulose tipo I (in natu-
ra) passa a celulose tipo II.  Esses diferentes tipos de 
estrutura cristalina apresentam diferentes característi-
cas dimensionais de superficiais e, consequentemente, 
diferente rigidez molecular.
Figura 1: perfil de distribuição de T1H da fibra de açaí in na-
tura (a) e merceriza com NaOH (b) 10%, (c) 20%, (d) 30%
3. RESULTADS E DISCUSSÕES
Análise de tempo de relaxação spin rede
 A ressonância magnética nuclear se apresenta 
como um suporte substancial no estudo de materiais 
amorfos, heterogêneos e complexos. O tempo de rela-
xação spin rede, é obtido a partir de um processo en-
tálpico, que envolve a troca de energia dos spins com 
a rede, durante o processo de relaxação da população 
dos spins nucleares ao seu equilíbrio térmico, no qual 
a energia é transferida sob a forma de interação di-
polar. Esse tempo de relaxação informa sobre a dinâ-
mica molecular do material analisado (MCBRIERTY, 
1993; OLIVEIRA et al., 2015; SILVA et al., 2016; 
SILVA et al., 2017). Este processo de relaxação spin 
rede, também é denominada de longitudinal. Quando 
da determinação do tempo de relaxação se obtém as 
curvas de domínio de T1H, que exibem o perfil expo-
nencial da distribuição dos tempos de relaxação. Es-
sas curvas, portanto, não apresentam deslocamentos 
químicos, mas sim a relaxação dos núcleos totais de 
hidrogênio presentes no sistema (OLIVEIRA, 2015). 
A medida do tempo necessário para que ocorra essa 
relaxação fornece informações sobre a presença de 
domínios de mobilidades diferentes, homogeneidade, 
miscibilidade, interação entre os componentes, entre 
outros (MAUNU, 2002). De um modo geral, quanto 
menor o valor de T1H, maior a mobilidade molecular 
e, quanto mais alargada a curva de distribuição de do-
mínios, mais heterogêneas as cadeias que compõem a 
amostra. A Figura 1 mostra o perfil de relaxação spin 
rede, enquanto a Tabela 1 mostra os valores de T1H 
da fibra de açaí in natura e mercerizada para diferen-
tes concentrações de NaOH. Observa-se que a fibra 
in natura (Figura 1a) apresenta duas regiões de mo-
bilidade não muito distintas, de pouca resolução, que 
podem ser atribuídas à heterogeneidade das cadeias 
da fibra, ainda sem tratamento químico; um primeiro 
domínio referente a componentes de maior mobilida-
de como água, hemicelulose e lignina (T1H em 4 ms) 
e um segundo domínio de menor mobilidade (T1H em 
87ms) referente à celulose. Quando a fibra é tratada 
com NaOH 10% (Figura 2), observa-se um decrésci-
mo na intensidade do primeiro domínio; isso indica 
que a extração de hemicelulose e lignina nesta con-
centração de álcali, apesar de ocorrer, é não é comple-
ta. Porém, o primeiro valor de T1H se mantém (4 ms). 
Além disso, constata-se um estreitamento do pico de 
menor mobilidade, referente à celulose, concluin-
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Figura 2: Difratograma de raios X fibra açaí in natura (a) e 
mercerizada com NaOH 10%( b), 20% (c), 30% (d).
Análise térmica
 A estabilidade térmica de fibras vegetais que 
podem ser utilizadas como compósito polimérico, é 
um parâmetro importante a ser investigado (POLET-
TO, 2012). A manufatura desses compósitos requer 
que a mistura do material lignocelulósico e a matriz 
suportem uma temperatura em torno de 200º C, muito 
comum no processamento de termoplásticos. Portan-
to, é imperativo que o perfil de degradação dessas fi-
bras seja determinado previamente para sua utilização 
como compósito (TSERKI, 2005).
  As Figuras 3 e 4 mostram, respectivamente, 
a curva de TGA e DTA da fibra da semente do açaí 
in natura (a) e mercerizada com 10%NaOH (b), 20% 
NaOH (c) e 30% de NaOH (d). Na faixa de tempera-
tura de 30-150º C (Figura 3) observa-se uma perda de 
massa em torno de 10%, para todas as amostras que se 
deve à perda de umidade. Quando a fibra in natura é 
analisada uma perda de massa acentuada a 200- 325º 
C, com variação de massa 40% e outra entre 350-500º 
C, com variação mássica de 10%. Pela curva de DTA 
(Figura 4 (a)), pode-se observar que a perda máxima 
de massa de dá em 295 e 360º C, respectivamente. De 
acordo com a literatura (KIM, 2006), a despolimeriza-
ção da hemicelulose ocorre entre 180 e 350º C e que-
bras aleatórias das ligações glicosídicas da celulose 
entre 275 e 350º C. A degradação da lignina ocorre 
entre 250 e 500º C e também foi observada para as 
fibras de açaí. A hemicelulose é uma estrutura amorfa 
aleatória e é facilmente hidrolisada (JOHN, 2008). Em 
contraste, a molécula de celulose é uma longa molé-
cula polimérica composta de unidades glicosídicas e 
Tabela 1: valores T1H para mercerização da fibra de açaí em 
diferentes concentrações de NaOH
Análise de DRX
 A análise de difração de raios x permite obser-
var a cristalinidade das fibras vegetais, que correspon-
de à fração de celulose. Quando a fibra da semente de 
açaí in natura (Figura 2 (a)) é investigada picos relati-
vos à celulose tipo I podem ser vistos em torno de 2θ= 
16º, 22º e 34º que correspondem, respectivamente aos 
planos cristalográficos (101), (002) e (040).  Já o vale 
mínimo em torno de 18º, corresponde à fração amorfa 
da celulose tipo I.  O pico em torno 22º, de maior inten-
sidade, corresponde aos planos dos anéis glicosídicos, 
que são os mais densos da celulose tipo I (rede cristali-
na monoclínica) (MARTINS, 2003). 
 O difratograma da fibra tratada com NaOH 10% 
(Figura 2 (b)) não mostra uma diferença pronunciada 
em relação à fibra in natura mostrando, mais uma vez, 
que essa concentração de álcali não se mostra eficaz na 
remoção de lignina e hemicelulose. Já quando a fibra 
foi tratada com NaOH a 20% (Figura 2(c)), observa-se 
um aumento do pico em torno de16o. Esse aumento fica 
ainda mais evidente quando o tratamento é feito com 
NaOH 30% (figura 2(d)), notando-se ainda o apareci-
mento de um pico à 22,7º. Isso pode ser explicado pela 
conversão de parte da celulose I para celulose II, sendo 
que esta última apresenta picos bem pronunciados: um 
a 12,5º que pode ter se sobreposto ao pico de 16º, dando 
um efeito de aumento de intensidade à este e outro, à 
22,7º. Isso ocorre devido ao tratamento alcalino sofrido 
pela celulose tipo I; o reagente penetra na sua estru-
tura cristalina, quebrando as ligações intermoleculares, 
onde as cadeias se misturam, formando uma estrutura 
de álcali-celulose, ocorrendo depois um rearranjo na es-
trutura interna da fibra para formando a celulose tipo II 
(NISHIMURA, 1991).
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4. CONCLUSÃO
 Os métodos utilizados para caracterizar a fibra 
de semente de açaí se mostraram eficientes para ava-
liá-la tanto estruturalmente, quanto termicamente. A 
fibra in natura mostrou ser formada de uma fase amor-
fa, constituída de lignina e hemicelulose e uma fase 
cristalina composta de celulose.
 Quando a fibra é mercerizada com NaOH, no-
ta-se a eliminação completa da lignina e hemicelulo-
se somente com tratamento em concentração a partir 
de 20%. Nota-se também um aumento da mobilidade 
molecular provavelmente devido à quebra das ligações 
glicosídicas da celulose. Numa concentração maior de 
álcali, pode-se observar a formação de celulose com 
estrutura tipo II. É importante notar que não há uma 
diferença significativa na temperatura de degradação 
para o tratamento das fibras em diferentes porcenta-
gens de NaOH, mostrando a estabilidade térmica do 
material se mantém  mesmo quando o tratamento alca-
lino é mais severo.
 De um modo geral, tanto a fibra in natura quan-
to as mercerizadas mostram  boa estabilidade térmica 
e estruturalmente semelhante à fibras lignocelulósicas 
relatadas na literatura. Assim, a fibra de semente de 
açaí mostra-se adequada para utilização tecnológica, 
tal como em compósitos de materiais poliméricos.
5. REFERÊNCIAS
JOHN, M.J.; THOMAS, S. Biofibres and biocompo-
sites. Carbohydrate Polymer, 71, p.343–364, 2008.
KIM, H.-S. et.al. Thermal properties of bio-flour-fil-
led polyolefin composites with different compatibi-
lizing agent type and content. Thermochimica. Acta, 
451, p.181–188, 2006.
MAUNU, S. L.; NMR studies of wood and wood 
products, Progress in Nuclear Magnetic Resonance 
Spectroscopy, 40, p.151-174, 2002.
MARTINS, M.A., MATTOSO, L.H.C., PESSOA 
J.D.C., Comportamento térmico de caracterização 
morfológica das fibras de mesocarpo e caroço do 
açaí (Euterpe oleracea Mart.), Rev. Bras. Frutic., 31, 
p. 1150- 1157, 2009.
MCBRIERTY V., PARKER K,.J. Nuclear magnetic 
resonance on solid polymers. Great Britain: Cambri-
ge Unversity Press, 1993.
sua região cristalina promove estabilidade térmica às 
fibras lignocelulósicas. Já a lignina, diferente da ce-
lulose e hemicelulose, é composta de 3 tipos de uni-
dades benzeno-propano, possuindo muitas ligações 
cruzadas e tendo alta massa molar. A estabilidade 
térmica da lignina é muito alta, o que dificulta sua 
decomposição (YANG, 2006). Quando as curvas de 
fibra mercerizada são analisadas, observa-se que, em 
todas, a perda de massa se dá em apenas 1 etapa (200-
500ºC). Porém, nota-se que a perda de massa da fibra 
mercerizada com 10% NaOH é maior que para as que 
utilizam 20 e 30% de NaOH, com valores de 65, 52 
e 53%, respectivamente, que se deve à presença de 
resíduos de lignina de hemicelulose. É importante 
notar que não há uma diferença significativa na tem-
peratura de degradação para o tratamento das fibras 
em diferentes porcentagens de NaOH, mostrando a 
estabilidade térmica do material se mantém mesmo 
quando o tratamento alcalino é mais severo. Este re-
sultado é significativo quando se tem a intenção de 
utilizar a fibra de açaí como reforço em termoplásticos.
Figura 3: Análise de TGA (a) fibra in natura e fibra mer-
cerizada (b) NaOH 10%; (c) NaOH 20%; (d) NaOH30%.
Figura 4: Análise de DTA da fibra in natura (a) e da fibra 
mercerizada com NaOH 10% (b), 20% (c), 30% (d).
54
ESTUDO DE DIFERENTES CONDIÇÕES DE MERCERIZAÇÃO DAS FIBRAS DA SEMENTE DE AÇAI (Euterpe oleracea)
 
MESQUITA, A. L.. Estudo de Processos de extração 
e caracterização de fibras do fruto do açaí (Euterpe 
oleracea MART.) da Amazônia para produção de 
ecopainel de partículas homogêneas de média den-
sidade. 189 f. (Doutorado em engenharia de recursos 
naturais da Amazônia)- Universidade Federal do Pará, 
Belém, 2013. 
NISHIMURA, H.; SARKO, A. Mercerization of 
cellulose. Crystal and molecular structure of NaCellu-
lose IV. Macromolecules, 24, p.771-778, 1991.
OLIVEIRA, V.C.S.P. et al; Uso da RMN de baixa 
resolução na avaliação da dinâmica molecular do 
Origanum vulgare, Química Nova, 38, p.351-355, 
2015.
POLETTO, M. et al. Thermal decomposition of 
wood: Influence of wood components and cellu-
lose crystallite size. Bioresourse. Technology, 109, 
p.148–153, 2012.
SILVA P. S. R. C., Menezes L.R., TAVARES M.I.B, 
The Influence of Organo-Clay Ratio in the HIP-
S-OMMT Nanocomposites Analyzed by Proton 
Spin-Lattice and Spin-Spin Relaxation Times. Ma-
terials Sciences and Applications 7, p.150, 2016.
SILVA P. S. R. C., IULIANELLI G. C. V., TAVARES 
M.I.B, Spin-spin relaxation time to evaluate de-
gradation of HIPS/organoclay nanocomposites by 
aging. Materials Sciences and Applications, 8, p.342-
350 2017.
TAGLIAFERRO, G.V., SILVA, M.L.C.P., SILVA, 
G.L.P.; Influência do agente precipitante na presen-
ça do óxido de nióbio (V) hidratado pelo método 
da precipitação em solução homogênea, Química 
Nova, 28, p.250, 2005.
TSERKI, V. et. Al. Novel biodegradable composi-
tes based on treated lignocellulosic waste flour as 
filler. Part I. Surface chemical modification and cha-
racterization of waste flour. Composites. Part A, 36, 
p.965–974, 2005.
YANG, H. et al. In-Depth investigation of biomass 
pyrolysis based on three major components: He-
micellulose, cellulose and lignin. Energy Fuels., 20, 
p.388–393, 2006.
